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@) Verfahren und Vorrichtung zum Pellet-Gefrieren von pelletierbaren Flussigkeiten 

(§) Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung 
zum Pellet-Gefrieren von pelletierbaren Flussigkeiten in 
einem tiefsiedenden verflussigten Gas (11), bei der das 
verflusslgte Gas im Inneren eines isolierten Gehauses (1) 
angeordnet ist, das eine Offnung zum Einleiten der zu 
gefrierenden pelletierbaren Flussigkeiten besitzt. Zum Erzeu- 
gen einer wasserfallartigen Stromung (12), in der kJetne 
Tropfen bei geringem Oberfiachenbedarf des Tauchbades 
einzeln einfrierbar sind, befindet sich erfindungsgemafc im 
Inneren des Gehauses (1) ein ReaktSonsrohr (2), mit am 
unteren Ende angeordnetem Ruhrwerk (3), fiber dessen 
Offnung (18) die Eintragvom'chtung (13) fur die zu gefrieren- 
de pelletierbare Flussigkeit angeordnet ist. 
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Beschreibung kann die erfindungsgemaBe Vorrichtung unabhangig 

von der TropfengroBe klein und kompakt ausgeffihrt 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vor- werden. 

richtung zum Pellet-Gefrieren von pelletierbaren Flfis- Ein weiteres wichtiges Kriterium fur eine optimal e 

sigkeiten nach dem Oberbegriff des Anspruches 1. 5 Verwendung ist das Betreiben der erfindungsgemaBen 

Das Gefrieren von pelletierbaren Flussigkeiten ge- Vorrichtung im Ex-Schutz-Bereich, da keine Kontakte 

schieht in der Kegel so, daB diese Stoffe beispielsweise zwischen bewegten metallischen Teilen vorhanden sind. 

in Form von Tropfen direkt in ein Bad aus einem tiefsie- Die einzelnen Teile der vollstandig sterilisierbaren Vor- 

denden verflfissigten Gas, gewohnlich Stickstoff, einge- richtung sind leicht zu demontieren und aufgrund nur 

leitet und dort gefroren werden. Zum Transport durch 10 weniger Einzelteile leicht zu reinigen. Alle verwendeten 

solche Tauchbader und zur Entnahme der gefrorenen Materialien sind fur den Lebensmittel- und pharmazeu- 

Stoffe aus den Tauchbadern werden Transportbander tischen Bereich zugelassen. 

verwendet Eine solche Einrichtung zeigt die DE- Ein Ausffihrungsbeispiel der Erfindung ist in der 

PS 37 11 169. Solche Vorrichtungen sind fur eine konti- Zeichnung schematisch dargestellt und wird im folgen- 

nuierliche Produktion in industrieUem MaBstab bei 15 den naher beschrieben. 

mittleren bis groBen TropfengroBen gut geeignet Ins- Die Zeichnung zeigt die Vorrichtung, die aus einem 

besondere das Tauchbad mit dem zugehorigen Trans- isolierten Gehause 1 besteht, in dem erfindungsgemaB 

portband erfordert jedoch einen groBen Raumbedarf, sich ein Reaktionsrohr 2 metallisch kontaktlos mit am 

wenn kleine Tropfen eingefroren werden sollen, weil unteren Ende angeordneten ROhrwerk 3 befindet Re- 

diese vom Eindringen bis zum vollstandigen Ausgefrie- 20 aktionsrohr 2 und ROhrwerk 3 stehen vertikal in dem 

ren im Stickstoffbad von einem Gaspolster umgeben Gehause 1, der Antrieb erfolgt durch einen auBerhalb 

sind und die zur Vermeidung des Verschmelzens der des isolierten Gehauses t angeordneten Motor 6. Das 

Tropfen erforderliche Vereinzelung im Stickstoffbad Reaktionsrohr 2 ist mit einem Forderrohr 7 verbunden, 

mit kleiner werdenden Tropfen zu einem groBeren das sich fiber die trichterformig ausgebildete Einlaufdff- 

Oberflachenbedarf ffihrt Die DE 31 16 914 Al zeigt ei- 25 nung 18 des Reaktionsrohres 2 hinaus bis zum oberen 

ne Vorrichtung zum Prillen, bei der niedrig schmelzende Ende des Gehauses 1 und damit fiber das Niveau des 

Stoffe zur Ausbildung von Prills in einen Prillturm ein- Stickstoffs-flussig 11 erstreckt. Fdrderrohr 7 mfindet 

getropft werden. Hierbei sedimentieren die gebildeten metallisch kontaktlos in einer als Trennvorrichtung 5 

Prills entlang der Fallstrecke eines mit einer als Kfihl- ausgebildeten Bandschnecke mit mindestens einem 

mittel verwendeten Standflfissigkeit betriebenen Prill- 30 Siebboden 8. Die Drehachse 9 der Bandschnecke 5 ist 

turmes. schrag gegen die Horizontale geneigt, der Antrieb er- 

Desweiteren kdnnen diese bekannten Vorrichtungen folgt fiber einen auBerhalb des isolierten Gehauses 1 

nicht fur den Ex-Schutz-Bereich modifiziert werden, angeordneten Motor 10. In dem Gehause t und dem 

weil systembedingt bei den mechanisch bewegten Tei- Reaktionsrohr 2 wird ein Bad von flflssigem Stickstoff 

len eine elektrische Aufladung oder Funkenbildung 35 aufrechterhalten. Die Tlefe des Bades 11 wird im Ge- 

nicht ausgeschlossen werden kann. hause 1 durch die Einlauf dffnung 8 des Reaktionsrohres 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein 2 und in dem Reaktionsrohr 2 und damit in dem Fdrder- 

Verfahren und eine Vorrichtung zum Pellet-Gefrieren rohr 7 durch die Aufrechterhaltung einer wasserfallarti- 

von pelletierbaren Flussigkeiten zu schaffen, mit wel- gen Stromung 12 bestimmt Die Tiefe des Bades 11 im 

cher alle TropfengrdBen, insbesondere kleine Tropfen, 40 Reaktionsrohr 2 ist in bestimmten Grenzen variabel und 

bei geringem Oberflachenbedarf des Tauchbades und wird von Tropfenmenge und -gr6Be beeinfluBt 

derTransportemrichtungeinzemeinfrierbarsind Die Eintragvorrichtung 13 fur die zu gefrierenden 

Ausgehend von dem im Oberbegriff des Anspruches 1 pelletierbaren Flussigkeiten befindet sich direkt fiber 

berficksichtigten Stand der Technik ist diese Aufgabe der Einlaufoffhung 8 des Reaktionsrohres 2 und ist mit 

erfindungsgemSB geldst mit den im kennzeichnenden 45 ihrer Dfise 4 auf die Strdmung 12 gerichtet In der Zeich- 

Teil der Ansprflche 1 und 3 angegebenen Merkmalen. nung ist eine Eintragvorrichtung 13 mit nur einer Aus-' 

Vorteilhafte Weiterbildungen der Erfindung sind in laufdffhung bzw. -dfise 4 dargestellt, mehrere Eintrag- 

den Unteransprfichen angegeben. vorrichtungen und/oder mehrere Auslaufdffnungen 

An die Steile eines langgestreckten stationaren bzw. -dusen kdnnen jedoch vorgesehen werden. 

Tauchbades tritt daher bei der erfindungsgemaBen Vor- 50 Die Zufuhr des flfissigen Stickstoff es erfolgt fiber ein 

richtung ein Reaktionsrohr, fiber dessen Rand das was- niveau abhangiges Ventil 21 mit auf die Badoberfache 

serfallartig stromende, verflfissigte Gas von einem gerichteter Einstrdmoffnung 22, der verdampfte Stick- 

Rfihrwerk angesaugt wird. Der Transport und damit die stoff stromt durch die ProduktaustragsOffnung 23 im 

Vereinzelung der kleinen Tropfen erfolgt somit durch isolierten Gehause 1 ab. 

das flfissige Gas selbst, dessen Geschwindigkeit fiber die 55 Bei Betrieb saugt das ROhrwerk 3 den im Reaktions- 

Drehzahl des Ruhrwerkes eingestellt und kontrolliert rohr 2 vorhandenen Stickstoff an. In dem ROhrwerk 3 

werden kann. Die Auf enthaltsdauer des zu gefrierenden selbst wird der Druck zur Weiterf6rderung des Stick- 

Stoffes kann somh vorgegeben werden. Der Durchsatz stoffes durch das Fdrderrohr 7 in die Bandschnecke 5 

kann einfach an die TropfengroBe, namlich fiber die erzeugt Von dort strdmt der Stickstoff durch die Sieb- 

Strdmgeschwindigkeit des flfissigen Gases und die «> boden 8 zuruck in das Gehause 1, so daB an der Einlauf- 

Tropfgeschwindigkeit, optimal eingestellt werden, ohne offnung 18 des Reaktionsrohres 2 eine wasserfallartige 

daB es zu Verschmelzungen der Tropfen beim Ausge- Str6mung 12 entsteht. Hierbei wird durch die Menge 

frieren kommt, weil die Tropfgeschwindigkeit geringer des im Reaktionsrohr 2 vorhandenen Stickstoffs-flussig 

ist, als die fur den Transport der Tropfen erforderliche die wasserfallartige Strdmung 12 dahingehend beein- 

Strdmgeschwindigkeit des flfissigen Gases. Wahrend es fliiBt, daB verschiedenen TropfengrdBen bzw. -mengen 

bei Gblichen Tauchbadern mit Transportbandern eine aquivalente Stickstoffmengen zugeordnet sind. Die aus 

bestimmte MindestgrdBe bei kleinen Tropfen aus funk- ^ der Eintragvorrichtung 13 mit mindestens einer Dfise 4 

tionalen Grfinden nicht unterschritten werden kann, " austretende zu gefrierende pelletierbaren Flfissigkeit, 
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beispielsweise ein Flussigkeitsstrahl, wird in diese Strd- 
mung 12 gerichtet Je nach Austrittsgeschwindigkeit der 
zu gefrierenden Flussigkeit an der Duse 4 der Eintrag- 
vorrichtung 13 zerstrahlt, zerweUt oder zertropft die zu 
gefrierende Flussigkeit Ober die einstellbare Ge- 5 
schwindigkeit mit der der Stickstoff-flussig im Reak- 
tionsrohr 2 strdmt und die Stickstoff-flussig-Menge wird 
sichergestellt, daB die Flussigkeitstropfen als einzeine 
Partikel fixiert werden. Die Austrittsgeschwindigkeit 
der zu gefrierenden Flussigkeit aus der Eintragvorrich- 10 
tung 13 ist hierbei geringer als die Strom ungsgeschwin- 
digkeit der wasserfallartig in das Reaktionsrohr 2 stur- 
zenden Stromung 12, so daB die zertropfte, zerwellte 
oder zerstrahlte zu gefrierende Flussigkeit als Tropfen 
in die Stromung 12 eintritt und wahrend der Weiterfor- 15 
derung mit hoher Geschwindigkeit ausgefriert Jeder 
Flussigkeitstropfen weist hierdurch einen relativen Ab- 
stand zum nachsten auf. Die in der wasserfallartigen 
Stromung 12 tiefgefrorenen Pellets stromen durch das 
Forderrohr 7 in die mit Siebbdden 8 ausgestattete Band- 2 o 
schnecke 5, welches die abgeschiedenen Pellets aus der 
Produktaustragoffnung23 desGehauses 1 austragt 
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1. Verfahren zum Gefrieren einer • pelletierbaren 
Flussigkeit in einem tiefsiedenden verflussigten 
Gas zu Pellets, bei dem die pelletierbare Flussigkeit 
aus mindestens einer Offnung in einen Strom des 
verflussigten Gases eingeleitet wird, dadurch ge- 30 
kennzeichnet, daB die pelletierbare Flussigkeit aus 
der Offnung einer Eintragvorrichtung (13) in einen 
wasserfallartigen Strom (12) des verflussigten Ga- 
ses eingeleitet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 35 
zeichnet, daB die Austrittsgeschwindigkeit der zu 
gefrierenden pellederbaren Flussigkeit aus der Ein- 
tragvorrichtung (13) geringer ist als die Strdmungs- 
geschwindigkeit des wasserfallartigen Stromes (12). 

3. Vorrichtung zur DurchfQhrung des Verfahrens 40 
nach Anspruch 1 oder 2, bei der das verflttssigte 
Gas sich in einem isolierten Gehause (1) befindet, 
das eine Offnung zum Einleiten der zu gefrierenden 
pellederbaren Flussigkeit besitzt, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB sich in dem Gehause (1) ein Reak- 45 
tionsrohr (2) mit einem an s ein em unteren Ende 
angeordneten Rflhrwerk (3) befindet, wobei uber 
der oberen Offnung (18) des Reaktionsrohres (2) 
die Eintragvorrichtung (13) fur die zu gefrierende 
pelletierbare Flussigkeit mOndet, daB das Reak- 50 
tionsrohr (2) mit einem Fdrderrohr (7) verbunden 
ist, das oberhalb des Niveaus des verflussigten Ga- 
ses (11) endet und das mit einer Trenn vorrichtung 
(5) in Form einer Bandschnecke verbunden ist, de- 
ren Drehachse (9) schrag gegen das Gehause (1) 55 
geneigt ist, und die mindestens einen Siebboden (8) 
aufweist 
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